KfK 3961
August 1985

Konzepte fiir die Herstellung
von Spinndusenplatten
durch Rontgenlithographie
mit Synchrotronstrahlung,
Galvanoformung und
Kunststoffabformung

E. W. Becker, W. Ehrfeld, P. Hagmann, A. Maner,
J. Mohr, D. Miinchmeyer

Institut fiir Kernverfahrenstechnik

Kernforschungszentrum Karlisruhe







KERNFORSCHUNGSZENTRUM KARLSRUHE

Institut fur Kernverfahrenstechnik

KfK 3961

KONZEPTE FOR DIE HERSTELLUNG VON SPINNDUSENPLATTEN DURCH RONTGENLITHO-
GRAPHIE MIT SYNCHROTRONSTRAHLUNG, GALVANOFORMUNG UND KUNSTSTOFFABFORMUNG

von

E.W. Becker, W. Ehrfeld, P. Hagmann, A. Maner, J. Mohr, D. Minchmeyer

Kernforschungszentrum Karlsruhe GmbH, Karlsruhe




Als Manuskript vervieifaltigt
Fir diesen Bericht behalten wir uns alle Rechte vor

Kernforschungszentrum Karlsruhe GmbH

ISSN 0303-4003




KONZEPTE FOR DIE HERSTELLUNG VON SPINNDOSENPLATTEN DURCH RONTGEN-
LITHOGRAPHIE MIT SYNCHROTRONSTRAHLUNG, GALVANOFORMUNG UND KUNST-
STOFFABFORMUNG

Zusammenfassung

Die als LIGA-Verfahren bezeichnete Kombination von Rontgenlithographie
mit Synchrotronstrahlung, Galvanoformung und Kunststoffabformung bietet
gute Aussichten flir die wirtschaftliche Massenfertigung von Mikrostruk-
turen mit grofem Aspektverhdltnis, groBer Strukturhdhe und extremer
Parallelitdt der Strukturwande. In diesem Bericht wird im Rahmen einer
Vorstudie gezeigt, wie die neue Technik zur Massenherstellung von Spinn-
diisenplatten genutzt werden kann. Ein besonderer Vorteil ist bei dieser
Anwendung darin zu sehen, daB sich die Profile der Diusenkapillaren weit-
gehend frei vorgeben und ihre kritischen Abmessungen mit tragbarem Auf-
wand gegenliber der heutigen Grenze absenken lassen. Auferdem konnen die
Positionen der Spinndiisenkandle auf den Spinndiisenplatten sehr genau
festgelegt werden, was beim Aufbau von Spinndlsenvorrichtungen mit
mehreren Disenebenen von Bedeutung ist.

CONCEPTS OF FABRICATING SPINNERET PLATES BY SYNCHROTRON RADIATION
LITHOGRAPHY, GALVANOFORMING AND PLASTIC MOULDING

Abstract

The combination of synchrotron radiation 1ithography, galvanoforming and
plastic moulding, called the LIGA method, offers good prospects for the
economical mass production of microstructures having a large aspect ratio,
great structural height, and extreme parallelity of the structural
walls. This report describes a preliminary study showing how the novel
technology can be utilized for the mass production of spinneret plates.
A particular advantage in this application is that the cross-sectional
shape of the capillaries can be specified rather unrestrainedly and
their critical sizes reduced at acceptable expenditure as compared to
the present 1imit values. Besides, the positions of the capillaries

can be precisely fixed on the spinneret plates which is important for
the setup of spinning assemblies.




Einleitung

Im Kernforschungszentrum Karlsruhe wird seit einigen Jahren ein Ver-
fahren zur Herstellung von Mikrostrukturen mit minimalen Lateralab-
messungen im Mikrometer-Bereich und Strukturhthen bis zu mehreren

hundert Mikrometern entwickelt, das auf einer Kombination von Rontgen-
Tithographie mit Synchrotronstrahlung, Galvanoformung und Kunststoff-
abformung beruht ("LIGA-Verfahren"). Die unter Mitwirkung der Siemens-AG
und des Fraunhofer-Instituts fiir Festkorpertechnologie durchgefiihrten
Arbeiten waren zundchst auf die Herstellung von extrem kleinen Trenn-
diisensystemen fiir die Urananreicherung mit Hilfe der beiden ersten Ver-
fahrensschritte, d.h. durch Rontgenlithographie mit Synchrotronstrahlung
und Galvanoformung ausgerichtet /1/. In der Zwischenzeit wurde vom Kern-
forschungszentrum Karlsruhe auch die Kunststoffabformung soweit ent-
wickelt, daB sie ernsthaft fiir die praktische Anwendung in Frage kommt.
Zur Demonstration.des erreichten Standes der Technik sind in Abb.1 Bilder
von Mikrostrukturen dargestellt, die nacheinander durch Rontgenlithographie
mit Synchrotronstrahlung, Galvanoformung und Kunststoffabformung herge-
stellt wurden /2/. Das Verhdltnis von Strukturhdhe zur kleinsten Lateral-
abmessung (Aspektverhdltnis) liegt bei einer Strukturhohe von 300 um
uber 100. Sowohl als Rontgenresist als auch als Abformmasse wurde PMMA
(Polymethylmethacrylat) verwendet. Die Entwicklung des Rontgenresists
wurde mit einem fliissigen Mehrkomponentenentwickler durchgefiihrt /3/.

Die Bestrahlung des PMMA-Resists erfolgte am Elektronensynchrotron des
Physikalischen Instituts der Universitdt Bonn unter Verwendung einer von
der Firma Siemens hergestellten Maske.

Wegen der erreichten ungewthnlichen Kombination von hohem raumlichen
Auflosungsvermégen, grofem Aspektverhdltnis, grofer Strukturhdhe und
extremer Parallelitdt der Strukturwdnde /4/ gewinnt das LIGA-Verfahren,
iber die Anwendung beim Trenndiisenverfahren hinaus, zunehmendes Interesse
auch flr die Herstellung anderer Mikrostrukturen. Nachdem vor einiger
Zeit lber Konzepte fir die Herstellung von Vielkanal-Bildverstdrker-
platten nach dem LIGA-Verfahren berichtet wurde /5/, sollen in diesem
Bericht Konzepte fiir die Herstellung von Spinndiisenplatten nach dem
LIGA-Verfahren beschrieben werden.
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Abb.1: Die drei Schritte des LIGA-Verfahrens zur Herstellung von Mikro-
strukturen mit grofer Strukturhohe.

a) Durch Rontgenlithographie mit Synchrotronstrahlung erzeugte
primare Kunststofform.

b) Durch Galvanoformung unter Verwendung der primiren Kunststoff-
form (a) erzeugte Metallstruktur.

c) Durch Kunststoffabformung der Metallstruktur (b) erzeugte
sekundare Kunststofform, die bei der Massenfertigung an die
Stelle der primdren Kunststofform (a) tritt. Strukturhthe ca.

300 um, kleinste Kanalweite der Trenndiise ca. 3 um.

Die Langen der Striche an den unteren Randern der REM Aufnahmen ent-

sprechen etwa 100 uym. Die Streifenstruktur bei (a) ist die Folge

einer vorhergehenden mechanischen Oberfldchenbearbeitung. Die Narben-
struktur bei (c) ist eine Renroduktion der Oberfldchenstruktur

der filir die Herstellung der Metallstrukturen (b) benutzten Galvanik-

elektrode.




Stand der Technik bei der Herstellung von Spinndiisenplatten und Ziel-

setzungen

Bei der groBtechnischen Herstellung von Fasern aus organischem oder an-
organischem Material wird der Ausgangsstoff in flieBfahigem Zustand durch
Spinndiisenplatten gepreft, die zahlreiche Spinndisenkandle enthalten.

Die Spinndiisenkandale bestehen in den meisten Fallen aus einer Diisen-
kapillare, durch die das zu verspinnende Material austritt und einem
wesentlichen weiteren Vorkanal, dem das zu verspinnende Material zu-
gefiihrt wird /6/.

Die im allgemeinen zylindrischen bzw. trichterfdrmigen Vorkandle konnen
relativ leicht durch Bohren oder Stechen eingebracht werden, wahrend

das Einbringen der in vielen Fdllen profilierten, z.B. mit sternformigem
Querschnitt versehenen Diisenkapillaren aufwendigere Techniken, wie Draht-
erodieren oder erosives Senken erfordert. Durch die Profilierung soll

die Qualitdt der Fasern verbessert, z.B. ihre Feuchtigkeitsaufnahme-
fahigkeit erhoht oder ihre optische Reflexion vermindert werden. Abb. 2
zeigt einige Beispiele fiir die Querschnitte profilierter Disenkapillaren

/7/.

Abb.2: Beispiele flr die Querschnitte profilierter Disenkapillaren
(nach /77/).




Spinndiisenplatten sind VerschleiBteile. Insbesondere Spinndiisenplatten
mit profilierten Dlisenkapillaren stellen bei der bisherigen Herstel-
lungsweise einen nicht zu unterschatzenden Kostenfaktor fiir die zu er-
zeugenden Faserprodukte dar /7/. AuBerdem liegt die mit tragbarem Auf-
wand erreichbare untere Grenze der kritischen Abmessungen im allge-
meinen bei etwa 30 pum, wodurch sich Einschrankungen bei der Konstruk-
tion des Filaments ergeben.

Von B. v.Falkai wird die Situation beziiglich profilierter Diisenkapil-
laren in dem Satz zusammengefaBt: "So interessant die Anwendung der
Profilfdden ist, so schwierig ist das gleichmdBige Ausarbeiten dieser
Locher" /8/.

Hochste Anforderungen an die Fertigungsprazision werden, aufer bei
profilierten Diisenkapillaren, insbesondere auch bei Spinndusenvor-
richtungen flir Hohl- bzw. Mehrkomponentenfasern gestellt, bei denen
man im allgemeinen eine Kombination von mindestens zwei exakt zuein-
ander justierten Dilisen bzw. Diisenplatten zur Fasererzeugung bendtigt.

Es besteht demnach ein Bedarf fiir ein Verfahren zur wirtschaftlichen
Massenfertigung von Spinndiisenplatten, bei dem sich die Profile der
Diisenkapillaren weitgehend frei vorgeben und ihre kritischen Abmes-
sungen mit tragbarem Aufwand gegeniiber der heutigen Grenze absenken
lassen. Ein neues Fertigungsverfahren sollte auBerdem die Moglichkeit
bieten, die Positionen der Spinndiisenkandale auf den Spinndiisenplatten
mit hochster Prdzision einzuhalten, wie dies flr den Aufbau von Spinn-
diisenvorrichtungen mit mehreren Diisenebenen erforderlich ist.

Die Moglichkeit, nach dem LIGA-Verfahren Spinndiisenplatten mit be-
sonders feinen und dennoch vollkommen gleichmdBigen Disenkapillaren
herzustellen, geht anschaulich aus Abb.3 hervor /2/. Sie zeigt eine
durch Rontgenlithographie mit Synchrotronstrahlung erzeugte Test-
struktur aus Kunststoff, die der Negativform einer Diisenkapillare

mit kreuzformigem Querschnitt entspricht. Die Stegbreite des Kreuzes
betrdgt nur 8 pm, ist also deutlich kleiner als die bei den bisherigen




Herstellungsverfahren fiir Disenkapillaren mit tragbarem Aufwand erreich-
bare untere Grenze der kritischen Abmessungen. Aus dem unteren Teil
der Abb,3 geht hervor, daf der Unterschied der Stegbreiten zwischen

den Strukturenden nur etwa 0,1 um betrdgt.
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Abb.3: a) REM-Aufnahme einer durch Rontgenlithographie mit Synchrotron-
strahlung hergestellten 330 pym hohen Teststruktur aus PMMA.
Stegbreite 8 um.

b) Mit einem Strukturbreitenmefgerdt ermittelte Abweichung der
Stegbreite vom Mittelwert. Aus der Abbildung geht hervor, daB
der Unterschied der Stegbreiten zwischen den Strukturenden nur

etwa 0,1 pm betrdgt.




Bei der Herstellung von Spinndiisenplatten durch Kombination von Rontgen-
Tithographie mit Synchrotronstrahlung und Galvanoformung sollen zahl-
reiche solcher Kunststoffstrukturen von einer gemeinsamen Galvanik-
schicht eingeschlossen werden. Nach dem Entfernen der Kunststoff-
strukturen liegt eine Spinndiisenplatte vor, die zahlreiche,auBeror-
dentlich gleichmdaBige Diisenkapillaren enthdlt.

Statt die durch Rontgenlithographie mit Synchrotronstrahlung und Galvano-
formung hergestellten Spinndiisenplatten unmittelbar im Spinnbetrieb
einzusetzen, kann man sie auch als Formplatte fiir die Erzeugung sekundarer
Kunststofformen verwenden, die bei der Massenfertigung von Spinndiisen-
platten an die Stelle der rontgenlithographisch erzeugten,primdren

Kunststofformen treten.

Im folgenden werden die Konzepte flir die Herstellung von Spinndiisen-
platten nach beiden Verfahren ausfiihrlich beschrieben.

Herstellung von Spinndiusenplatten durch Rontgenlithographie mit Synchrotron-
strahlung und Galvanoformung

Bei dem in Abb.4 dargestellten Konzept fiir die Herstellung von Spinn-
disenplatten durch Rontgenlithographie mit Synchrotronstrahlung und
Galvanoformung wird als Galvanikelektrode eine mehrere Millimeter starke
Metallplatte verwendet, die durch Bohren oder Senken eingebrachte,

sich verjiingende Vorkandle enthdlt. Die Vorkandle werden mit einem
leicht entfernbaren Fiillmaterial biindig verschlossen, wonach die
Metallplatte auf ihrer von den engeren Kanalenden durchsetzten Ober-
fldche mit einer etwa 500 pm starken PMMA-Schicht belegt wird. Entsprechend
Abb.4a wird die PMiMA-Schicht iliber eine Maske mit Synchrotronstrahlung
bestrahlt. An den fir die Diisenkapillaren vorgesehenen Positionen

trdgt die Maske Absorberstrukturen mit der fiir die Diisenkapillaren
vorgesehenen Querschnittsform. Durch Entwickeln /3/ erhdlt man Negativ-
formen der Disenkapillaren, die iber das Fullmaterial mit der Galvanik-
elektrode in Verbindung stehen (Abb.4b). Sie werden im Galvanikschritt
(Abb.4c) von der Galvanikschicht biindig eingeschlossen. Nach Einebnen




Bestrahlung

T~ Smorotonstabing

Absorber
unbestrahltes PMMA

“\\___ bestrahltes PMMA

Fiillmaterial

- Metallplatte mit

Vorkanilen

L e,

Entwicklung

Negativformen
der Diisenkapillaren

Galvanik
Galvanikschicht
Spinndiisenplatte
s | ' g Galvanikschicht mit
A\ AN AN Diisenkapillaren
(d) ” | , Metallplatte mit
L \ . Vorkandlen

Abb.4: Herstellung von Spinndiisenplatten durch Rontgenlithographie mit
Synchrotronstrahlung und Galvanoformung.
Durch Bestrahlen (a) einer PMMA-Schicht mit Synchrotronstrahlung
iber eine Maske und Herausldsen der bestrahlten Bereiche ("Ent-
wicklung") (b) werden auf einer mit Vorkandlen versehenen Metall-
platte Negativformen der Diisenkapillaren erzeugt, die anschliefend
von einer Galvanikschicht biindig eingeschlossen werden (c). Nach
Einebnen der Galvanikschicht und Entfernen des Fullmaterials
sowie der Negativformen liegt eine Spinndiisenplatte (d) vor, die
aus einer mit Vorkandlen versehenen massiven Metallplatte und
einer damit verbundenen, die Diisenkapillaren enthaltenden, relativ
dinnen Galvanikschicht besteht.




der Galvanikschicht und Entfernen des Fiillmaterials sowie der Negativ-
formen Tiegt eine Spinndisenplatte (Abb.4d) vor, die aus einer mit Vor-
kandlen versehenen massiven Metallplatte und einer damit verbundenen,
die Dlsenkapillaren enthaltenden,relativ diinnen Galvanikschicht besteht.

Als FiilTmaterial kann sowohl ein elektrisch Teitender als auch ein
elektrisch isolierender Stoff verwendet werden. Mit elektrisch leiten-
dem FiilTmaterial ergibt sich einrelativ scharfkantiger Ubergang
zwischen den Diisenkapillaren und den Vorkandlen. Mit elektrisch
isolierendem Fiillmaterial wird ein kontinuierlicher Ubergang erzielt,
wobei dieser fiir die praktische Anwendung im allgemeinen giinstige
Effekt noch dadurch verstdarkt werden kann, daB der kleinste Durch-
messer der Vorkandle deutlich groBer als der Durchmesser der Disen-
kapillaren gewdhlt wird. Selbstverstandlich 1dBt sich der Ubergang
auch nachtrdglich durch mechanische oder elektrochemische Bearbeitung

verbessern.

Die Herstellung der Masken fir die Rontgenlithographie mit Syn=
chrotronstrahlung erfolgt nach dhnlichen Verfahren und daher mit
dhnlicher Prdazision wie die Herstellung der Masken:flir die Mikro-
elektronik. Dadurch ist gewdhrleistet, daB die Disenkapillaren in
einer Spinndiisenplatte nicht nur im Einzelquerschnitt mit duBerster
Prazision und GleichmdBigkeit, sondern selbst bei einer Vielzahl von
Diisenkapillaren in ihrer gegenseitigen Lage mit geringsten Abweichungen
zueinander gefertigt werden konnen. Man kann deshalb davon ausgehen,
daB die Bauteile von Spinndilisenvorrichtungen fiir die Erzeugung von
Hoh1- oder Mehrkomponentenfasern, die im allgemeinen aus mehreren
Ubereinander angeordneten Spinndiisenplatten bestehen, mit anndhernd
gleicher Prdzision zueinander justiert werden konnen, wie dies bei
der Justierung verschiedener Maskenebenen in der Mikroelektronik
standardmaBig ublich ist.




Herstellung von Spinndisenplatten durch Abformung mit Kunststoff und

Galvanoformung

Bei dem in Abb.5 dargestellten Konzept fiir die Herstellung von Spinn-
diisenplatten durch Abformung mit Kunststoff und Galvanoformung wird
davon ausgegangen, daB neben der Diisenkapillare auch der relativ
schwierig herzustellende, fiir den Spinnvorgang aber &uBerst wichtige
Ubergangsbereich zwischen der Diisenkapillare und dem Vorkanal mit
abgeformt werden sol1. Als Formplatte wird eine entsprechend Abb.4
hergestellte Spinndiisenplatte verwendet, bei der die Vorkandle durch
Wahl einer diinneren Metallplatte oder durch nachtrdgliches Abarbeiten
der Metallplatte auf den kritischen Bereich beschrankt worden sind.
Die Formplatte kann auch durch Ab16sen einer nach Abb.4 hergestellten
Galvanikschicht gewonnen werden, bei der die Diisenkapillaren nach-
trdglich mit Obergangsbereichen versehen worden sind,

Entsprechend Abb.5a wird die Formplatte, die den Spinndiisenkandlen
entsprechende Formkandle enthalt, mit einer Zufilhrungskandle enthal-
tenden, mehrere Millimeter starken Metallplatte so zusammengefligt, daB
die Formkandle und die Zufiihrungskandle aneinander anschlieBen. Nach
VerschlieBen der Formkandle mit einer Abdeckplatte werden die Form-
kandle und die Zufiihrungskandale gemeinsam unter Vakuum mit einem
elektrisch isolierenden Abformmaterial aufgefu11t.*) Nach der Ver-
festigung des Abformmaterials werden die Abdeckplatte und die Form-
platte entfernt, wodurch entsprechend Abb.5d Negativformen der Spinn-
diisenkandle freigelegt werden, die mit der Metallplatte Uber das in
den Zufihrungskanalen enthaltene Abformmaterial verbunden sind. Gemdp
Fig.5c wird auf der Metallplatte als Galvanikelektrode eine Galvanik-
schicht erzeugt, die die Negativformen der Spinndiisenkandle biindig
einschlieBt. Nach Einebnen der Galvanikschicht und Entfernen des Ab-
formmaterials liegt eine Spinndisenplatte (Abb.5d) vor, die aus einer
mit Zufihrungskandlen versehenen massiven Metallplatte und einer damit
verbundenen, die Spinndiisenkandle, d.h. die Disenkapillaren und die

kritischen Bereiche der Vorkandle enthaltenden, relativ dunnen Galvanik-

schicht besteht.

*) Auf das Evakuieren der Form kann verzichtet werden, wenn man das
Abformmaterial am Ende der Diisenkapillaren austreten 1dBt und das
Uberfliissige Abformmaterial entfernt.
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Abb.5: Herstellung von Spinndiisenplatten durch Abformung mit Kunststoff
und Galvanoformung.
Eine Formplatte mit den Spinndiisenkandlen entsprechenden Form-
kandlen wird mit einer Zufiihrungskandle enthaltenden Metallplatte
so zusammengefiigt, daB die Formkandle und die Zufihrungskandle an-
einander anschlieBen (a). Durch die Abformung (b) entstehen Negativ-
formen der Spinndiisenkandle, die mit der Metallplatte liber das in
den Zufiihrungskandlen enthaltene Abformmaterial verbunden sind.
Sie werden von einer Galvanikschicht biindig eingeschlossen (c).
Nach Einebnen der Galvanikschicht und Entfernen des Abformmaterials
1iegt eine Spinndlisenplatte (d) vor, die aus einer mit Zufihrungs-
kandlen versehenen massiven Metallplatte und einer damit verbun-
denen die Diisenkapillaren und die kritischen Bereiche der Vor-
kandle ("Spinndlisenkanale") enthaltenden, relativ dinnen Galvanik-
schicht besteht.
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